
Europa.sches Patentamt 

European Patent Office © Verdffendichungsnummer: 0 133 510 

Office europeen des brevets A1 



© EUROPAISCHE PATENTANMELDUNG 



© Anmeldenummer: 84108721.6 ©Int. CI*: B 01 D 3/36 

^ B 01 D 3/40 

@ Anmeldetag: 24.07.84 



@ Prioritat: 03.08.83 DE 3327952 

© Veroffentltchungstag der Anmeldung: 
27.02.85 Patentbiatt 85/9 

@ BenannteVertragsstaaten: 
BE CH DE FR GB IT U NL 



© Anmelder: BASF Aktiengesellschaft 
Cari-Bosch-Strasse 38 
D-6700 Ludwigshafen(DE) 

© Erfinder: Kaifael,Gerd 
Robert-Bosch-Strasse 4 
D-6840 Lampertheim(DE) 



< 
o 



© Verfahren rur destillativen Zerlegung eines azeotropen Stoffgemisches. 

Verfahren zuf.aestaiaii.yer. Zertegung eines azeotropen 
Oder sich annahernd azeotrop verhaltenden, schwer destitta- 
tiv trennbaren Stoffgemisches in zwei reine Oder weitgehend 
reine Fraktionen durch Zugabe einer Zusatzkomponente - 
analog einer Extra ktivdesti I lation - mittels einer Destinations- 
koionne, die in einem Teflbereich durch eine in Langsrich- 
tungwirksame Trenneinrichung, die eine Quervermischung 
von Flussigkeits- und/oder Brudenstromen ganz oderteilwei- 
se verhindert, in einen Zulaufteil und einen Entnahmeteil 
unterteilt ist, wobei dem Zulaufteil und dem Entnahmeteil 
das azetrope Stoffgemisch in Teilstromen jeweils am Kopf 
oder in der Nahe des Kopfes zugefuhrt wird. und die zwei 
reinen oder weitgehend reinen Fraktionen a!s Kopfprodukt 
aus der Destiilationskolonne und als Seitenprodukt aus dem 
Entnahmeteil abgezogen werden. 
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Verfahren zur destillativen Zerlegung eines azeotropen Stoffgemisches 

- analog einer Extraktivdestillatlon - ml t tele einer Destillationskolonne 

05 Die Erfindung betrifft ain Verfahren nach dem Oberbegriff des Anspruchs 1. 

Es 1st bekannt, zur destillativen Zerlegung eines azeotropen Zweistoffge- 
misches in seine Einzelkomponenten verschiedene destillative Verfahren 
einzusetzen. Dies sind im wesentlichen die Zweidruckdestillation, die 
10 azeotrope Destination und die extraktive Destination. Diese 3 Destilla- 
tionsverfahren sind ausfiihrlich im Lehrbuch von R. Billet, "Industrielle 
Destination", Jahr 1972, Seiten 223 bis 231 beschrieben. 

Als Nachteil erweist sich bei alien 3 Destillationsverf ahren, dafl min- 
is destens 2 Destillationskolonnen zur Auftrennung des azeotropen Zweistof f- 
gemisches notwendig sind. Daraus resultiert apparativ und mefl- und regel- 
technisch ein erhShtar Aufwand. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, die destillative Zerlegung von 
20 azeotropen Zweistof fgetniscben z« vereinf achen, d.h. in einem einstufigen 
Destillationsverfahren, mittels einer Destillationskolonne, durchzufiih- 
ren. 



Diese Aufgabe wird durch die keunzeichnenden Merkmale des Anspruchs 1 
25 gelSst. 

Ein Ausfuhrungsbeispiel der Erfindung ist in der Zeichnung dargestellt 
und wird im folgenden naher beschrieben. 

30 Es zeigen 
Figur 1 

eiu schematisches Verf ahrensflieflbild einer Destillatiouskolonne, bei der 
das azeotrope Zweistof fgemisch dem Zulaufteil und dem Entnahmeteil in 
35 Teilstromen jeweils am Kopf zugefuhrt werden. 

Figur 2 

ein schematisches Verf ahrensflieflbild einer Destillationskolonne, bei der 
das azeotrope Zweistof fgemisch ausschliefllich dem Zulaufteil zugefuhrt 
40 wird. 



Cem3J3 Figur 1 wird eine Destillatiouskolonne 1 - im folgenden Kolonne 1 
genannt - durch eine in Langsrichtung wirksame Treuneinrichtung 2 in 
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einen Zulaufteil 3 und einen Entnahmeteil A unterteilt. Per Entnahmeteil 
A 1st am oberen Ende der Trenneinrichtung 2 durcb einen Flussigkeitssamm- 
ler 5 ublicher Bauart so abgeschlossen, daB die von oben aus dem nicht 
unterteilten oberen Bereich 6 der Kolonne 1 herabstrbmende Flussigkeit 
05 voUstandig in den Zulaufteil 3 der Kolonne abgeleitet wird, so daB von 
dem nicht unterteilten oberen Bereich 6 keine Zusatzkomponente E (Extrak- 
tionsmittel) in den Entnahmeteil A gelangen kann. Dem Kopf des oben offe- 
nen Zulaufteils 3 und dem Kopf des oben Dampf durchlassenden, jedoch Flus- 
sigkeit absperrenden Entnahmeteils A werden in Teilstrbmen das azeotrope 
10 Zweistoff gemisch A,B zugegeben. Die Zufuhr des Teilstroms am Kopf des 
Entnahmeteils A entspricht der erf orderlichen Fliissigkeitsmenge fur den 
Stoffaustausch innerhalb des Entnahmeteils A, Diese Funktion erklart, daS 
dieser Zulauf strom bevorzugt flussig und mit moglichst niedriger Tempera- 
tur zugegeben wird, um die Menge mbglichst klein zu halten. GemaB Figux 1 
15 wird demnach das azeotrope Zweistoff gemisch A,B in Teilstrbmen jeweils 
dem Kopf oder in der Kahe des Kopfes des Zulaufteils und Entnahmeteils 
zugegeben, wahrend die sich in der Zusatzkomponente E schlecht lbsende 
Komponente A des Zweistof f gemisches in ublicher Weise Uber Kopf der 
Kolonne abdestilliert wird, und die sich in der Zusatzkomponente E leicht 
20 lbsende Komponente B des Zweistoff gemisches dampffbrmig oder flussig aus 
dem Entnahmeteil abgezogen wird. Die Zusatzkomponente E wird wie bei der 
bekannten extraktiven Destination in den oberen nicht unterteilten Be- 
reich der Kolonne zugefahren und als Sumpfprodukt rein oder mit geringen 
Res ten der sich leicht lbsenden Komponente B als Sumpfprodukt abgezogen 
25 und gegebenenf alls im Kreislauf wieder der Kolonne zugefixhrt. 

GemaB Figur 2 ist der Entnahmeteil A am Kopf gegen den nicht unterteilten 
oberen Bereich 6 dicht abgeschlossen, Des weiteren ist der Kopf des Ent- 
nahmeteils A mit einem Kondensator 7 fur die Teil- oder Totalkondensation 
30 der aus dem Ent nahm eteil A abzuziehenden sich leicht lbsenden Kompo- 
nente B des Zweistoff gemisches ausgeriistet. Der Entnahmeteil A entspricht 
bier der nachgeschalteten Verstarkungssaule bei der bekannten extraktiven 
Destination zur Trennung der sich in der Zusatzkomponente leicht lbsen- 
den Komponente von der Zusatzkomponente (Extraktionsmittel). 

35 

Im Gegensatz zu einf achen Destillationen in lang sunt er teil ten Kolonnen 
ist die erf indungsgemSBe Ausfuhrung der Ex traktiv destination dadurch 
gekennzeichnet , daB die im Entnahmeteil abgezogene Seitenf raktion nur am 
unteren Ende der Langsunterteilung vorbei vom Zulauf- in den Entnahmeteil 
AO gelangt. Abgesehen vom Sonderfall einer Totalkondensation des im Entnahme- 
teil auf steigenden Brudens am oberen Ende der Langsunterteilung kann sogar 
eine Strbmung in umgekehrter Richtung stattfinden, d.h. eine Teilmenge 
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der im Seitenabzug zu entnehmenden Fraktion gelangt am oberen Ende der 
LMngsunterteilung aus dein Entnahmeteil zuruck in den oberen gemeinsamen 
Kolonnenbereich bzw« den Zulaufteil. 

05 Der entscheidende Vorteil des erf indungsgemafien Verfahrens liegt darin, 
die Trennung eines azeotropen Zweistof f gemisches in seine Einzelkomponen- 
ten mittels einer Destillationskolonne durchzuf iihren. 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zur destillativen Zerlegung eines azeotropen oder sich an- 
nabernd azeotrop verbal teuden, scbwer destlllativ trennbaren Stoff- 

05 gemisches in zwei reine oder weitgehend relne Fraktionen durch Zugabe 

einer Zusatzkomponente analog einer Extraktivdestillation - mittels 
einer Destillationskolonne, die in einem Tellbereich durch elne in 
Langsrichtung wirksame Trenneinrichtung, die eine. Quervermischung von 
Flusaigkeits- und/oder Brudenstrbmen ganz oder teilweise verhindert, 

10 in einen Zulaufteil und einen Entnahmeteil unterteilt 1st, dadurch 

gekennzeichnet , da£ dem Zulaufteil und dem Entnahmeteil das azeotrope 
Stoffgemiscb in Teilstromen jeweils am Kopf oder in der Nabe des 
Kopfes zugefuhrt wird, und die zwei reinen oder weitgehend feinen Frak- 
tionen als Kopfprodukt aus der Destillationskolonne und als Seitenpro- 

15 dukt aus dem Entnahmeteil abgezogen werden. 

2. Verfahren nach Ansprucb 1, dadurch gekennzeichnet , da£ dem Zulaufteil 
das azeotrope Stoffgemiscb am Kopf oder in der Nabe des. Kopf es zuge- 
fubrt wird, und die zwei reinen oder weitgehend reinen Fraktionen als 

20 Kopfprodukt aus der Destillationskolonne und als Seitenprodukt aus 

dem Entnahmeteil abgezogen warden. 

Zeichru 
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